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Resumen

La aleacion Ti-6Al-4V es ampliamente usada en la rama de la construccion aerondutica y
biomateriales, ya que mas del 50 % de las aleaciones de titanio son de esta composicion.
Cuando la aleacién Ti-6Al-4V es envejecida en un rango de temperatura entre 500-600 °C,

nanoparticulas de fase a2 (TizAl) pueden precipitar homogéneamente dentro de la fase o.

Esta precipitacion conduce a incrementar las propiedades mecénicas. Y la forma de
determinarlos mediante la técnica de ultrasonido es ampliamente usada, ya que se puede
caracterizar la estructura interna de los materiales, la interaccion de la sefial ultrasénica con
la microestructura puede ser evaluado con respecto a los cambios de velocidad ultrasénica
y la perdida de amplitud o atenuacion. Los factores que afectan la velocidad son la densidad
y las constantes elasticas del material. En forma general, la atenuacion es la perdida de la

amplitud de la sefial ultrasénica al incrementarse la distancia de propagacion de la onda.

En el caso particular de este trabajo, la aleacion fue envejecida a 575°C con tiempos de
permanencia que fueron desde 0.5 hrs hasta 24 dias, caracterizando las microestructuras, en
este caso se encontraron microestructuras equiaxial, laminar y por ultimo bimodal por
diferentes técnicas no destructivas. Dentro de estas técnicas se utilizaron ondas
longitudinales y de corte para medir la velocidad ultrasénica. Para la atenuacién ultrasénica
fue utilizada la técnica de contacto con buffer. Ademaés, se realizaron mediciones de
potencial termoeléctrico (PTE) y tratamiento de imagenes por microscopia electrénica de
barrido (MEB), microscopia dptica (MO) asimismo se utiliz6 la medicion microdureza

Vickers.

Se pudo observar que los resultados obtenidos mediante la técnica de potencial
termoeléctrico (PTE) mostraron una tendencia clara con forme al tiempo de envejecido, no
asi para las técnicas ultrasonicas, observandose que la atenuacion ultrasénica es
mayormente afectada por la microestructura que por la cantidad de precipitados de la fase
az (TizAl).



Abstract

The Ti-6Al-4V alloy is widely used in the field of aeronautics and bio construction,
because over 50% of titanium alloys are of this composition. When the Ti-6Al-4V alloy is
aged in a temperature range between 500-600 °C, 0. phase nanoparticles (TisAl) may

precipitate homogeneously in the a phase.

This precipitation leads to increase mechanical properties. And how to determine them by
ultrasound technique is widely used, it can be characterized as the internal structure of
materials, the interaction of the ultrasonic signal with the microstructure can be evaluated
with respect to changes in ultrasonic velocity and amplitude loss or attenuation. Factors
affecting the speed and density are the elastic constants of the material. In general,
attenuation loss is the amplitude of the ultrasonic signal with increasing distance of
propagation of the wave.

In the case of this work, the alloy was aged at 575 °C with residence times that ranged from
0.5 hours to 24 days, characterizing the microstructures, in this case equiaxed
microstructures were found, laminar and finally bimodal different techniques not
destructive. Among these techniques longitudinal and shear waves are used for measuring
the ultrasonic velocity. For ultrasonic attenuation was used the technique of contact with
buffer. Furthermore, measurements of thermoelectric power (TEP) and imaging by
scanning electron microscopy (SEM), optical microscopy (OM) likewise Vickers

microhardness measurement were performed was used.

It was observed that the results obtained by the technique of thermoelectric power (TEP)
showed a clear tendency to form the aging time, not for ultrasonic techniques, observing
that the ultrasonic attenuation is largely affected by the microstructure by the amount of o>

phase precipitates (TisAl).
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1. Introduccion.

El titanio es el cuarto metal estructural mas abundante en la Tierra, situandose como un
metal ligero con una densidad de 4.51g/cm?. Por lo general las aleaciones de titanio se
clasifican en alfa (a), alfa + beta (at+p) y beta (B). Entre las aleaciones o+, como se
observa en la Figura 1.1, la aleacion Ti-6Al-4V es ampliamente usada hoy en dia, ya que
mas del 50 % de las aleaciones son de esta composicion. Su éxito se debe a su buen balance
en las propiedades mecénicas que se muestran en la Tabla 1.1, asi como su gran resistencia
a la corrosion, por lo que es ampliamente utilizado en diversas aplicaciones. Otra razén por
la que es muy recurrida dicha aleacidn se debe a que actualmente es la méas estudiada y

caracterizada[1].

“$ 800°C
n

P a+p
Y

* 850°C

4 \

Temperature [*C)

.

E MS L 1 L L i

4 6 8 10 12 14 16 18
Vanadium Content in wt %

Figura 1. 1 Esquema de diagrama de fase ternario de Ti-6Al-V [1].
Tabla 1.1 Propiedades mecanicas de Ti-6Al-4V [1].

Aleacion Ti-64

Tp [°C] 995
Dureza [HV] 300-400
Modulo de Young E [GPa] 110-140
Esfuerzo de fluencia YS [MPa] 800-1100
Esfuerzo de tension TS [MPa] 900-1200
% de elongacion %El 13-16

11



Tenacidad de fractura Kic [MPa m*?] 33-110

La aleacion Ti-6Al-4V es la més aplicable de las aleaciones de titanio, debido a sus
multiples beneficios. Esta aleacion puede ser tratada con calor para aumentar su fuerza,
puede ser utilizada en temperaturas de operacion por arriba de los 300 °C, ofreciendo
también una gran resistencia mecanica con un peso ligero y una alta resistencia a la

corrosion, lo que lo hace ideal en aplicaciones tales como: [2, 3]

e Turbinas de aviones

e Componentes de motor

e Partes estructurales de aeronaves
e Aplicaciones marinas

e Partes biomédicas

Cuando la aleacién Ti-6Al-4V es sobre envejecida en un rango de temperatura entre 500-
600 °C, nanoparticulas de fase o2 (TisAl) pueden precipitar homogéneamente dentro en la
fase a, esto se puede apreciar en la Figural.2. Esta precipitacion conduce a incrementar las

propiedades mecanicas [4],

El Aluminio en esta aleacion juega el papel de incrementar la temperatura de
transformacion o/p y forma una region donde coexisten las fases o y o2 en el diagrama de
fases ya que funciona como un elemento estabilizador de a. El tamafio y el esparcimiento
de las particulas de la fase a2 se ven afectadas por la temperatura de envejecido, el tiempo y

la concentracion de Al[4, 5].

La caracterizacion de las propiedades de los materiales a través de ensayos no destructivos
(END) asume un papel cada vez mas importante, especialmente en la industria, ya que
puede utilizarse para controlar componentes durante el proceso de fabricacion, asi como
durante el funcionamiento del mismo. La técnica de ultrasonido es ampliamente usada,
puesto que se puede caracterizar la estructura interna de los materiales, la interaccién de la
sefial ultrasonica con la microestructura puede ser evaluado con respecto a los cambios de

velocidad ultrasénica y la pérdida de amplitud o atenuacion[6-10].

12




Algunas propiedades de los materiales tales como el modulo de Young (E), el mddulo de
Bulk (K), el mddulo de corte (G), la relacion de Poisson (u) y la densidad (p) pueden ser
evaluadas mediante técnicas no destructivas estandar. Dos constantes cualesquiera pueden
ser tratadas como independientes una de otra y las restantes pueden ser derivadas de estas
dos constantes. Sin embargo, algunas propiedades mecanicas como la dureza y la
resistencia no pueden ser determinadas a partir de E, K, G, p y p. Estas propiedades
dependen en un mayor porcentaje de la microestructura del material (tamafio de grano,
orientacion del grano). La dureza del material y su resistencia puede ser cambiada mediante

tratamientos térmicos que alteren su microestructura[11].

4 wt.% V vertical section

1200
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=
[&] 23
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@ e00d :
5 :
a |
qE; :
i 7004 ;
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96.2Ti 71.3Ti
sv 34V

Figura 1. 2 Diagrama de fase ternario de la aleacion Ti-6Al-4V [12].

1.1 Justificacién.

Al aplicarle un tratamiento de envejecido a la aleacion Ti-6Al-4V, podemos obtener
precipitados de a2 dentro de la fase o, teniendo como resultado el incremento de las
propiedades mecanicas que presenta este material. Este cambio en las propiedades puede
ser analizado por técnicas no destructivas. Entre las ventajas mas importantes de las
técnicas no destructivas podemos referir que las piezas examinadas no se alteran
fisicamente ni en composicion, las piezas pueden ser caracterizadas superficial o

volumétricamente, las piezas pueden ser analizadas durante servicio, entre otras[13].

13



1.2 Objetivo general

Caracterizar mediante ondas ultrasonicas la evolucion de la microestructura resultante del
tratamiento térmico de envejecido en la aleacion Ti-6Al-4V con las ventajas que ofrecen

los ensayos no destructivos

1.3 Objetivos particulares

e Obtener mediante tratamientos térmicos una microestructura bimodal en una
aleacion Ti-6Al-4V para posteriormente realizar un tratamiento de envejecido para
formar nanoprecipitados de a2 (TizAl) dentro de la fase a.

e Reportar los datos resultantes realizados por medio de END, en este caso mediante
la medicion de la atenuacion ultrasonica en una microestructura bimodal, asi como
también de las microestructuras equiaxial y acicular.

e Reportar resultados de las mediciones de velocidad ultrasénica de las tres
microestructuras y relacionarlo con los precipitados de a2 obtenidos por medio del
tratamiento de envejecido.

e Reportar los datos experimentales del potencial termoeléctrico y relacionarlos con el
cambio de la microestructura asi como la presencia de precipitados en la aleacion.

e Relacionar los precipitados de o2 con el tiempo de permanencia del tratamiento de

envejecido, asi como el cambio de las propiedades en cada microestructura.

1.4 Hipdtesis

La aleacion Ti-6Al-4V al ser envejecida, precipitaran particulas de la fase a2 (TisAl), con
diferentes fracciones volumétricas en funcién del tiempo y temperatura de envejecimiento,
al ser la fase a2 un intermetalico, con propiedades diferentes de la fase o (hcp) y B (bece),
modificard las caracteristicas intrinsecas del material. Estos cambios microestructurales
afectaran las variables ultrasonicas de velocidad y atenuacién. Los datos experimentales de
estas mediciones, podrian relacionarse directamente con los cambios en las propiedades

mecanicas de la aleaciéon Ti-6Al-4V tratada térmicamente.

14



2. Revision y discusion del Estado del Arte

2.1 Estructuras y fases de Ti-6Al-4V

La metalurgia del titanio se basa en la transformacion alotropica que ocurre a 882°C,
temperatura a la cual pasa de una estructura cristalografica cubica centrada BCC llamada
fase B, a una estructura hexagonal compacta HCP, dicha fase o. Esta transformacion
alotrépica da al titanio propiedades interesantes al poder tratarse termo-mecénicamente con
transformacion completa como en el caso de los aceros. Asi se puede controlar las
proporciones de fase, las propiedades obtenidas o la textura del material como se observa
en la Figura 2.1 [14].

Las aleaciones de titanio se pueden clasificar en diferentes familias en funcion de la fase
predominante en la microestructura en estado recocido a temperatura ambiente, de esta
manera existen las aleaciones a, a+p, B. Los elementos de aleacion adicionados en el titanio
se suelen clasificar como estabilizadores de la fase o o de la fase B segun su efecto, esto

puede ser observado en la Figura 2.2.

Las aleaciones de titanio o+ pueden tener tres tipos de microestructuras: laminar,
completamente equiaxial, o bimodal segun el procesamiento termo-mecanico. Estos

procesos se pueden observar en Figura 2.3.

Figura 2. 1 Tratamientos térmicos de Ti-6Al-4V a diferente velocidad de enfriamiento y diferente
temperatura[1].
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Figura 2. 2 Diagramas de fases del titanio, (a) estabilizador a; (b) y (c) estabilizadores 3, (d) con
elementos neutros [15].
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Figura 2. 3 Tratamiento termo mecénico de aleaciones de titanio[1].

2.1.1 Estructura laminar

Estas pueden ser controladas bajo tratamientos térmicos. Los enfriamientos lentos en

zona bifasica desde una temperatura ligeramente por encima de la temperatura

la
de

transformacion B, conlleva una nucleacion y crecimiento de la fase a en forma de plato,

desde las fronteras de la fase B. El resultado es una estructura laminar ligeramente burda,
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regularmente referida como o laminar. Los enfriamientos al aire resultan en una estructura
alfa acicular fina. Las velocidades de enfriamiento intermedias desarrollan una estructura
Widmanstétten. Mientras que los templados en agua desde el campo de la fase B, seguidos
por un recocido en la zona (o+f) forman una estructura laminar mucho mas fina. Los
templados desde temperaturas superiores a los 900°C, resultan en una estructura acicular
hcp martensitica (a’), mientras que templados desde los 750 a 900°C producen una

estructura ortorrombica martensitica (o’”)[1, 16, 17].

2.1.2 Estructura equiaxial

Estas son obtenidas por medio de una gran deformacion de trabajado mecanico (>75%) en
el material en la zona bifasica a+f, donde el rompimiento laminar de a la convierte en o
equiaxial, (dependiendo del procedimiento de deformacion). Subsecuentemente un recocido
a 700°C produce una microestructura equiaxial recocida, la cual produce una estructura que
es muy dependiente del trabajado previo. Unas estructuras equiaxiales mas reproducibles
son obtenidas por recocido de recristalizacion de 4 horas a 925°C seguido por un
enfriamiento lento. El resultado es una estructura ligeramente burda con tamafios de grano

a de aproximadamente 15-20 um.[1, 16, 17].

2.1.3 Estructura bimodal

Este consiste en granos primarios de o aislados en una matriz  transformada. Estas
estructuras se obtienen de mejor forma por un recocido de 1 hora a 955°C seguidas por un
templado en agua, y envejecido a 600°C. Resultando en granos primarios de a con tamafio
de 15-20 pum. Los envejecimientos por debajo de 650°C también pueden producir
precipitados de a en B templada previamente[1, 16, 17].

2.1.4 Tratamientos térmicos del Ti-6Al-4V

Las aleaciones de titanio pueden ser tratadas térmicamente para:

e Reducir los esfuerzos residuales desarrollados durante la fabricacion (relevado de

esfuerzos).
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e Producir una combinacién Optima de ductilidad, maquinabilidad y estabilidad
estructural y dimensional (recocido).

e Incrementar su resistencia mecanica (solubilizado y envejecido).

e Modificar la microestructura

e Optimizar propiedades especiales como resistencia a la fractura, fatiga, y alta

resistencia a la propagacion de grietas.

2.1.5 Tratamiento térmico de envejecimiento

No todas las aleaciones pueden ser endurecidas por envejecimiento. Deben satisfacerse
cuatro condiciones para que una aleacién tenga una respuesta de endurecimiento por

envejecimiento durante el tratamiento térmico:

1. El sistema de la aleacion debe mostrar un decremento en la solubilidad solida al
reducirse la temperatura. En otras palabras, la aleacion debe formar una sola fase al
ser calentada por arriba del solvus y después pasar a una region de dos fases

durante el enfriamiento.

2. La matriz debera ser relativamente blanda y ddctil; el precipitado, duro y fragil. En
la mayoria de las aleaciones endurecibles por envejecimiento, el precipitado es un

compuesto intermetalico duro y fragil.

3. La aleacion debe poder templarse. Algunas aleaciones no pueden enfriarse con
rapidez suficiente para suprimir la formacién del precipitado. El templado puede,
sin embargo, introducir esfuerzos residuales que causan la distorsion en la pieza.
Para minimizar esfuerzos residuales, las aleaciones de aluminio se templan en agua

caliente a aproximadamente 80° C.
4. Debe formarse un precipitado coherente.

El endurecimiento por envejecimiento o endurecimiento por precipitacién es producida por
consecuencia de transformaciones de fase que dejan una dispersion uniforme a nano escala,

los precipitados coherentes en una matriz mas ddctil, generan una interrupcion generalizada
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en la estructura de la matriz del cristal y el movimiento de las dislocaciones es impedido
incluso si la dislocacion pasa cerca del precipitado, como se observa en la Figura 2.4. El
envejecimiento es probablemente uno de los primeros ejemplos de materiales

nanoestructurados que tienen grandes aplicaciones.

Una de las mayores ventajas del endurecimiento por precipitacion es que puede ser usado
para incrementar la resistencia a la tension de materiales metalicos sin crear cambios
significativos de densidades. Por otra parte, una de las desventajas de estos materiales es
que las aleaciones endurecidas por envejecimiento pueden ser solo usadas dentro de un
limite de temperaturas, a mayores temperaturas, los precipitados formados empezaran a

crecer y eventualmente se disolveran.

Figura 2. 4 Precipitado coherente con relacion entre la estructura de la matriz

Los pasos a seguir para la precipitacion de segundas fases por envejecimiento son las

siguientes:

1. Solubilizado: en esta etapa se incrementa la temperatura donde la fase matriz puede
adquirir mas soluto, incrementando el porcentaje del mismo hasta los valores
deseados para la posterior precipitacion de la segunda fase, y se mantiene a esa

temperatura hasta llegar al equilibrio, homogenizando sitios de soluto segregado.

2. Después del solubilizado se templa la aleacion a velocidades de enfriamiento altas,
evitando que los atomos tengan tiempo de difundir, después del templado, queda
una solucion sobresaturada de la matriz donde deseamos precipitar la segunda fase,

esta solucidn se encuentra fuera del equilibrio.
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3. Se hace el envejecido, aqui la fase sobresaturada se calienta por debajo de la
temperatura de solvus, a esta temperatura los atomos difunden solo distancias
cortas, los a&tomos de soluto difunden a numerosos sitios de nucleacion y los
precipitados comienzan a crecer, eventualmente si mantenemos la aleacion
suficiente tiempo de envejecimiento, se alcanzara el equilibrio, esta fase formada de
una forma ultra fina dispersa uniformemente, precipitando asi particulas de

segundas fases [18].

En el caso particular de la aleacion de Ti-6Al-4V, es envejecida en el rango de 500 a
600°C, donde pueden precipitar nano particulas homogéneamente distribuidas de a2 (TizAl)
dentro de la fase a, lo que conduce a una mejora adicional en las propiedades mecénicas. El
Aluminio en la aleacion Ti-6Al-4V incrementa la temperatura de transformacion o/f y
forma una region donde coexisten las fases o y a2 en el diagrama de fases, ya que funciona
como elemento estabilizador de la fase a. Y esta fase queda enriquecida en aluminio, con
un porcentaje necesario para precipitar la fase a en particulas muy finas, teniendo relacion

coherente con o durante el envejecimiento[5, 19].

Las fases intermetalicas como y (TiAl) y a2 (TisAl) se caracterizan por las excelentes
propiedades termo-fisicas, que se basan principalmente en la naturaleza fuertemente
ordenada de sus a&tomos y la unién direccional de los compuestos. Lo que involucra: un alto
punto de fusion de 1460°C, baja densidad de 3.9 - 4.2 g/cm?, modulo elastico elevado, bajo
coeficiente de difusion, buena estabilidad estructural, buena resistencia contra la oxidacion

y corrosion[1].

2.2 Técnica de ultrasonido

Las ondas ultrasonicas tienen una gran variedad de aplicaciones, entre ellas estan los
ensayos no destructivos. Estas pruebas ultrasdnicas consisten en la propagacion de ondas de
baja amplitud a través del material para medir el tiempo que dura viajando en el material o
el cambio de intensidad de la sefial en una distancia dada. Algunas de las aplicaciones de
esta técnica son medir distancias, deteccion de espesores asi como la medicion de
parametros, como pueden ser el médulo de elasticidad y el tamafio de grano gque se asocia

con la estructura de un material[20]. La velocidad ultrasénica es de gran interés tanto para
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la ciencia asi como para la ingenieria. En el caso de la ciencia, la medicion de la velocidad
ultrasénica puede ser utilizada para verificar teorias experimentales de laboratorio. La
velocidad o el cambio de velocidad puede ser la salida de una teoria fisica acerca de los
materiales. En ingenieria, la velocidad ultrasonica puede ser una variable que asegura la
calidad o controlar un proceso. También puede ser un parametro de control en disefio de
dispositivos. En ambos casos es necesaria una medicion exacta de la velocidad de la
onda[21].

Las ondas ultrasonicas corresponden al margen superior de frecuencias del espectro de
ondas acusticas (infrasonido, sonido y ultrasonido) cuyo limite inferior de encuentra en el
entorno de los 20 KHz, valor que representa la maxima frecuencia audible del oido
humano. Las ondas acusticas, y por lo tanto las ultrasonicas, son vibraciones mecanicas de
las particulas del medio en que se propaga. El transductor trasmite ondas, en forma de
impulso. Esta transmision lleva a cabo como consecuencia de la vibracion del cristal
piezoeléctrico en contacto con la superficie de la pieza, consecuencia del impulso eléctrico
aplicado a la cara del cristal, esta vibracion se trasmite a las particulas de la pieza a
examinar. Determinados cristales naturales (como el cuarzo) poseen la propiedad de crear
cargas eléctricas cuando se ejerce una presion sobre sus caras (efecto piezoeléctrico
directo). EI mismo fendmeno pero inverso ocurre cuando se le aplica una carga eléctrica a

una de sus caras generando vibraciones en el cristal[22].

Las ondas ultrasonicas se encuentran definidas por los siguientes pardmetros basicos,

mostrandose en la Figura 2.5:

e Frecuencia

e Longitud de onda
e Velocidad

e Amplitud
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Amplitud Velocidad

i\

Longitud de onda

Figura 2. 5 Pardmetros de la onda ultrasonica.

2.2.1 Modos o tipos de ondas

Existen diversos modos o tipos de ondas: longitudinales, transversales de superficie o de

Rayleigh y por ultimo de Lamb.

Las ondas longitudinales se muestran en la Figura 2.6a se caracterizan porque los
desplazamientos de las particulas son en direccion paralela a la de propagacion. Las ondas
longitudinales crean en el cuerpo en el que se propagan zonas de sobrepresion y refraccion
0 depresion separadas entre si. Estas ondas pueden propagarse a traves de sélidos, liquidos
y gases. Practicamente todos los transductores de ultrasonido emiten este tipo de ondas. En
las ondas transversales mostrada en la Figura 2.6b, las particulas se desplazan en direccion
perpendicular a la de propagacion. Solo los cuerpos solidos pueden trasmitir este tipo de
onda. En este tipo de ondas la longitud de onda queda determinada por la distancia entre los

planos en que las particulas estan en similar estado[22].
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Figura 2. 6 a) Ondas longitudinales, b) ondas de corte
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La velocidad de la onda longitudinal (Cp) y transversal (Ct) se pueden calcular mediante la

siguiente ecuacion:

E 1-u
C = |- 1
Jp (T m)-2u) W
E 1 G
Y Y 2
R T @
Doénde

E= Mddulo de elasticidad.
p= Densidad del material.
= Relacion de Poisson.

G= Mobdulo de corte.

Existen varias técnicas o métodos para la inspeccion ultrasénica, se muestran en la Figura

2.7:

Pulso-eco: donde se utiliza un solo transductor que envia y recibe el pulso
(trasmisor- receptor) por lo que requiere acceso a una sola superficie.

Transmisién: donde se requiere de un trasmisor y un receptor por separado, en este
caso se encuentras localizados en superficies opuestas.

De haz angular: este método es utilizado para la transmision de un haz angular, de
acuerdo con el angulo de incidencia es el tipo de onda producida dentro del
material.

De inmersion: Consiste en utilizar el agua como medio de acoplamiento acustico
entre el transductor y la pieza a examinar, que a diferencia de las técnicas
tradicionales de ultrasonido por contacto, el transductor y la pieza son sumergidos
total o parcialmente en un tanque con agua de tal manera que no se requiere tener
contacto entre ellos, ya que la onda de ultrasonido viaja a través del agua hasta

penetrar en la pieza.
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Figura 2. 7 Técnicas de inspeccién ultrasonica.

2.2.2 VVelocidad ultrasonica.

El sonido viaja a diferentes velocidades dependiendo del metal por el cual se propague, en
ultrasonido a esto se le llama velocidad del sonido en el material. Los factores que afectan
la velocidad son la densidad y la elasticidad del material. Los materiales con altos mddulos
elasticos de Young tienen una alta velocidad del sonido, los valores altos de densidad en el
material, tienen baja velocidad del sonido.

C=— (1)

Donde t es el tiempo de vuelo o cantidad de tiempo que tarda la onda en recorrer el

material, d es el espesor del material inspeccionado y C es la velocidad de la onda.

Consideremos una onda plana
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A= Ab((ut—kz) (2)

con frecuencia f = w/2n y amplitud Ao, viajando en la direccion z, siendo esta el espesor del
material, con una constante de propagacion k = 2n/A = 2xf/ v, donde A es la longitud de
onda y v es la velocidad de fase. La variable ® es la frecuencia angular (rad/s). Si
expresamos la onda como monocromatica y de extension infinita, esta tiene un valor
definido para v y un valor especifico para k. Sin embargo, puede ser que » y k sean funcién
de . Si este es el caso, existe otra velocidad u que se conoce como velocidad de grupo.
Esto es esencialmente la velocidad del centroide de energia a lo largo de z de un paquete de
ondas formadas por la suma integral de un espectro de ondas de diversas frecuencias. En la
ecuacion 2 tenemos que Ao = Ao(w) Y k = k(w) para satisfacer la integral. Cuando k = k(),
al medio se le conoce como dispersivo. Entones si u # o, podemos decir que v = v(w). La
velocidad de fase es dw/dk, que se reduce a

U=——o @3)

Ambas velocidades pueden ser calculadas por el método de la onda continua que implica la
medicion de la fase @ (en ciclos) contenida en la forma de la trayectoria de la onda de y; a
y2 cuando la frecuencia varia. El retardo de grupo (tiempo transcurrido en recorrer el
centroide de y:1 a y2) es d@/df, la pendiente de la fase contra la frecuencia f, mientras que el
retardo de la fase te es @/f donde @ es el total de ciclos desde una frecuencia cero hasta f
[21].

2.2.3 Impedancia acustica.
El producto de la densidad y la velocidad de propagacion del sonido se denomina
impedancia acustica y se representa por:

Z=pC 4)

Donde p es la densidad del material y ¢ es la velocidad del sonido en el material. La
impedancia acustica es una resistencia que se opone a la propagacion de la onda. Si un

medio posee una impedancia baja, sus elementos de masa vibraran a gran velocidad, con
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solo un pequefio cambio de presion acustica; es decir el medio ofrecera poca resistencia a
las deformaciones elésticas causadas por la onda. Si por el contrario, la impedancia es
elevada, sus elementos de masa vibrardn lentamente, aunque la presion acustica sea
elevada, ya que el medio ofrece gran resistencia a las deformaciones elasticas. Es
importante aclarar que la impedancia se opone a la vibracion de los elementos de masa,
pero no a la propagacion de la onda. Ya que la impedancia acustica es funcion de dos
propiedades (la densidad y la velocidad acuUstica), entonces es también una constante para

cada material.

2.2.3.1 Birrefringencia.

Un transductor de ondas de corte puede ser usado para detectar un fendmeno conocido
como birrefringencia el cual es la refraccion de la propagacion de una onda ultrasénica de
una direccion dada en dos sefiales de onda de diferentes velocidades y polarizaciones
ortogonales mutuas. La Figura 2.8 muestra la separacion de la sefial ultrasonica en dos
componentes “rapido” y “lento” donde la direccién de propagacion se encuentra entre las

direcciones “puras” debidas a la birrefringencia.

S
|
VAP

Lento

Figura 2. 8 Separacion de la sefial en los componentes de modo répido y lento.
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2.2.4 Atenuacion ultrasonica.

La atenuacion ultrasénica es la tasa de decaimiento de la radiacidbn mecénica en la
frecuencia ultrasénica que se propaga a través de un material, si se considera que una onda

es posible, la descomposicion de la onda se expresaria como
A= A, exp(—az)exp[i(at—kz)] (5)

siendo a la atenuacién de la onda viajando a través de la direccion z con una constante de
propagacion k& = 2z/A donde A es la longitud de onda. La onda es definida como infinita y
con una amplitud uniforme A en las direcciones x y y. Donde ® la frecuencia angular,

siendo 2z veces la frecuencia f en Hertz.

La atenuacion « es medida en nepers por unidad de longitud o decibeles por unidad de
longitud. Un neper es una disminucion de un factor de exp(-1.0) o 1/e en la amplitud, es
decir, la condicion donde a4z es 1.0. El término “neper” viene de nombre Napier, el

inventor del logaritmo natural con base e = 2.71828[21].

En forma general, la atenuacion es la pérdida de la amplitud de la sefial ultrasonica al
incrementarse la distancia de propagacion de la onda. La pérdida es definida como el
cociente de dos amplitudes y es regularmente expresada en unidades logaritmicas como el
Neper o el decibel (dB)[23]:

L[Neper]= In% (6)

L[dB]=20log =~ 7

Donde A: es la amplitud de la sefial sin atenuacion y Az es la amplitud de la sefial atenuada.

En algunos casos la pérdida L ocurre en forma local como resultado de una interaccion de
la onda con una discontinuidad del material, entre estas pérdidas estan las perdidas por
reflexion y transmision de la onda ultrasonica en las interfaces del material, perdidas por
dispersion en superficies rugosas, etc. También existen otras pérdidas, estas ocurren por las

caracteristicas geométricas del haz ultrasonico, las cuales cambian conforme la onda
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ultrasonica se propaga, pero no son proporcionales a la distancia cubierta. Estas pérdidas
estan asociadas con la divergencia o ensanchamiento del haz ultrasénico. Cuando se habla
estrictamente de atenuacion causada por el medio, entonces limitamos el concepto de
atenuacion al fendbmeno que causa una pérdida proporcional a la distancia de propagacion,

es decir que la pérdida total puede ser expresada como:
L=ad (8)

Donde d es la distancia de propagacion y o es el coeficiente de atenuacion. Entonces

podemos decir que para el calculo del coeficiente de atenuacién queda de la siguiente

manera.

20, A

=Zlog 2 9
a=- gA1 9)

Existen dos clases principales de mecanismo de atenuacion que se deben considerar en la
caracterizacion ultrasonica de los materiales, el primero la dispersion, es debida a que los
materiales no son estrictamente homogéneos. Contienen superficies limites o entre caras
pequefias, en las que la impedancia acUstica cambia bruscamente, debido a la diferente
densidad o velocidad acustica de los materiales, de naturaleza, condicidn o estado diferente
en dichas entre caras. La segunda la absorcion, es una conversién directa de la energia
ultrasonica en calor, de la que son responsables varios procesos. Se puede explicar la
absorcion, de forma elemental, como un efecto de frenado de la oscilacién de las particulas
lo cual explicaria también porqué una oscilacion rapida pierde mas energia que una lenta.
La absorcion aumenta generalmente con la frecuencia, pero en menor grado que la

dispersion.

Generalmente, el coeficiente de atenuacion se puede escribir como la suma de los

componentes de absorcién y de dispersion:

a=0o,+a (10)

Si bien la dispersién tiene mayor efecto para la mayor parte de la atenuacién en algunos

materiales, tales como metales y ceramicas policristalinas, la absorcion es la pérdida
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dominante en otros, tales como polimeros y fluidos. Por ejemplo, en agua, que se utiliza a
menudo como un medio de acoplamiento en la prueba de inmersion, el coeficiente de

absorcion es:
Caga [dB/m] ~0.2f? [MHz] (12

Donde f denota la frecuencia. La atenuacion severa generalmente se produce solo en las
frecuencias altas, mientras que a bajas frecuencias, la dispersion del haz es la causa

predominante de la pérdida de propagacion a grandes distancias.

En los metales, la absorcion es debida principalmente a la conductividad térmica de los
materiales. Cuando una onda ultrasonica pasa a través del material, existe un aumento en
los resultados de la temperatura en los puntos donde el material se encuentra bajo
compresion. El calor fluye desde la region de alta temperatura a las regiones vecinas de
temperatura mas baja. Si el flujo de calor es lo suficientemente répida, las diferencias de
temperatura tienden a ser suavizado causando asi una pérdida de energia en la onda
ultrasonica. La contribucién de la absorcion causada por la conductividad térmica es
proporcional al cuadrado de la frecuencia, pero su valor absoluto es generalmente
despreciable en comparacion con otros componentes, comparado con las pérdidas por
dispersion. Sin embargo, en cristales individuales, las pérdidas térmicas pueden ser muy

significativa e incluso dominando a altas frecuencias.

2.2.4.1 Atenuacion inducida por dispersion

La dispersién de las ondas elasticas en solidos se produce por la diferencias en las
propiedades elasticas de punto a punto. Las diferencias en las propiedades elasticas y de
densidad surgen en muchas formas de interés en la determinacion de las propiedades de los
solidos. Estas diferencias se asocian con la estructura de grano policristalino, multiples
fases, precipitados, defectos cristalinos de grandes dislocaciones a muy pequefias cuya
extension se puede medir en términos de espaciado reticular, etc. En definitiva, cualquier

falta de homogeneidad pueden servir como un dispersor.

2.2.4.2 Consideraciones generales de la dispersion.
Consideremos el modelo de material se muestra en la Figura 2.9. La estructura mas gruesa

se obtuvo mediante la simple ampliacion lineal de la mas fina. La estructura gruesa se
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obtuvo mediante la simple ampliacion lineal de la mas fina. Inspeccionar la estructura mas
fina en la frecuencia f1, donde la longitud de onda media (velocidad media por frecuencia)
es A1. La estructura gruesa se inspecciona a una frecuencia inferior f2, donde la longitud de

onda media es de A,. El factor de escala es:

_4 D _4 (12)

Cuando se soluciona la ecuacion de onda acustica para determinar las pérdidas de
dispersion, cada parametro de longitud se produce dividido por la longitud de onda
acustica, por lo tanto, la solucién para la estructura mas fina en la frecuencia més alta es la
misma que para la estructura mas gruesa en la frecuencia inferior. En consecuencia, la
pérdida de dispersion debe ser también el mismo en ambos casos L1 = L2, lo que significa

que los coeficientes de atenuacion también se representan con &:

.
2L =¢ (13)
a,
La atenuacion normalizada on se define como la atenuacion de mas de una longitud de
onda. De acuerdo con la ecuacién 12, la atenuacién normalizada se determina por la

relacion entre tamafio y longitud de onda del dispersor:

a, =Aa(D,1)=q, (%j (14)

‘ =

<

e\

Figura 2. 9 Modelo de granos no homogéneos.
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Debido a esta relacion simple, la dependencia funcional del coeficiente de atenuacion en la
frecuencia estd ligada a su dependencia funcional en el tamafio del dispersor.
Generalmente, si el coeficiente de atenuacion es proporcional a la potencia de orden i del

tamafo de grano, debe ser proporcional a la (i + 1) ésima potencia de la frecuencia:
a(D, f)=aD' ' (15)

donde o es una constante determinada principalmente por el grado de la falta de
homogeneidad y la naturaleza de la interaccion (por ejemplo, ondas de corte u onda
longitudinal, etc.). Por ejemplo, en la region de baja frecuencia llamada Rayleigh, la
atenuacion inducida por la dispersion de un material policristalino se puede escribir de la

siguiente:
aRaerigh (D1 f ) = aR D3 f ! (16)
En la region intermedia llamada estocastica,

(D, f) =a,Df? 17)

aestocéstica

Finalmente, en la regién de alta frecuencia llamada geométrica,

(D, f)=,D (18)

aGeométrica

2.2.4.3 Dispersion inducida en materiales policristalinos.

Uno de los mecanismos de atenuacion mas importantes que tenemos que considerar para
los propdsitos practicos de ensayos no destructivos por ultrasonido y caracterizacion de
materiales es la atenuacion inducida por la dispersién de grano de materiales policristalinos.
La atenuacion inducida por la dispersion aumenta monotonicamente con frecuencia a través
de toda la gama de frecuencias. Aunque, es posible utilizar técnicas estadisticas generales
para obtener la atenuacién inducida por la dispersion como una funcion de la frecuencia sin
ninguna hipétesis en particular en la relacién de tamafio de grano y la longitud de onda, sin

embargo, es mucho mas sencillo considerar solo tres regiones separadas, a saber, la region

31



de baja frecuencia Rayleigh, la region intermedia estocastico, y la region geometrica de alta

frecuencia.
Correccion por difraccion

Para la correccion por difraccion consideremos un espécimen con espesor | donde el
transductor recibe 21 por el recorrido en el cual la onda viaja de ida y vuelta, entonces el
eco n llega después de haber recorrido una distancia z = 2nl. El transductor integra la
amplitud y el perfil de las fases desarrolladas desde la cara posterior de la placa hasta llegar
al transductor. La porcién de la onda integrada sobre la cara del transductor tiene menor
magnitud que la que pudiera tener la porcion de la onda pura, esta pérdida aparente se le
conoce como perdida por difraccion [24].

De acuerdo con Papadakis [25], la distancia normalizada para la pérdida de difraccion se

puede calcular de acuerdo a la siguiente expresion:

s=*4_ (19)

Donde z es la distancia de propagacion de la onda, 4 es la longitud de onda y a es el radio
del transductor, c es la velocidad y f es la frecuencia. En el espécimen con espesor |, el eco

enésimo eco sera 2nl, y el valor correspondiente de S sera:

_2Inc

S
" atf

(20)
En la siguiente Figura 2.10 se muestra las curvas caracteristicas para los grados de
anisotropia b, que puede ser usado para cristales, materiales policristalinos y compuestos.
El pardmetro b esta en funcién con el médulo de elasticidad del medio de propagacion,
donde el valor puede ser encontrado en tablas correspondientes al material desarrolladas
por Papadakis[26].
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4] 1 2 3 4 5
§=zh/a?

Figura 2. 10 . Pérdida por difraccion para un transductor circular de ondas longitudinales en un
medio anisotrépico, donde un material isotropico corresponde a un valor de b=0.[25]

2.2.4.4 Calculo de atenuacion con la utilizaciéon de un transductor con buffer o retardo
Considerando un sélido homogéneo con caras paralelas y plana, con caracteristicas
isotrdpicas en el cual una onda ultrasénica tarda tres veces mas en viajar de ida y regreso
que en el espécimen propuesto, a esto se le llama retardo. La configuracion del transductor

con retardo se puede apreciar en la siguiente Figura 2.11.

e L I--'-—.j — -

—

{ | YTransductor {2) Buffer

—

(3)Espécimen

Figura 2. 11 Configuracion de un transductor con retardo, donde se aprecian la trayectoria de los
ecos A, By C de la onda.
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Los tres ecos A, B y C que se muestran en la figura, pueden ser usados para calcular el
coeficiente de reflexion R que hay entre la interfaz el retardo y el espécimen, y el

coeficiente de atenuacion a en el material.

La Figura 2.12 muestra el flujo de procesamiento de una sefial tipica obtenida en las
mediciones de atenuacion ultrasonica. La pérdida de la intensidad acustica es evaluada en el
dominio de la frecuencia, para la cual, las sefiales de la Figura 2.12(a) son analizadas
mediante la transformada rapida de Fourier (FTT) dando como resultado los espectros de

frecuencia, como se muestra en la Figura 2.12(b)[27].

9 0.6 b)
0.4

Al A2

Voltaje, [V]
=
S M
Pérdida, [dB]

-0.2 1
-0.4
-0.6 r . | | i .t
72 73 74 75 76 0 5 10 15 20 25
Tiempo, [ps] Frecuencia [MHz]

Figura 2. 12 Flujo de procesamiento de las sefiales ultrasonicas para la determinacion del
coeficiente de atenuacion. a) sefial rf, b) Espectro de frecuencia para las sefiales ultrasonicas.[26]

Para el célculo del coeficiente R y a, las amplitudes de A, B y C se les tiene que asignar el
signo correcto de acuerdo con la Tabla 2.1, como la amplitud de la onda incide sobre una
interfaz, la onda reflejada se invierte en la fase si el segundo medio es mayor en impedancia
que el primer medio, mientras que la fase se conserva si el segundo medio es menor. La
fase de la onda transmitida es conservada. La conversion y los signos se pueden observar en
la Figura 2.13.
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Figura 2. 13 Configuracion de los ecos A, B y C de acuerdo a la diferencia de impedancias de las
interfaces.

Tabla 2. 1 .Signos correspondientes a cada eco para la impedancia relativa en el retardador y el
espécimen en método de atenuacion con retardador o buffer.

Impedancia relativa Signos para los ecos y R
Buffer espécimen A B C
Alta Baja + + -
Baja Alta - + +

Para el célculo del pardmetro S, tenemos las siguientes formulas, donde para el buffer o

retardador se denota con letras mayusculas, y para el espécimen con letras mindsculas:

2LC
S -
Al
o _2LC 2
B a’f  a’f
o 2LV 4l
©a’f  aif

(21)

(22)

(23)
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Entonces de la curva de la Figura 2.7 de la pérdida relativa contra S, los niveles de dB de la

sefial difractada se podran denotar como:

dB, =dB(S,) (24)
dB, =dB(S;) (25)
dB, =dB(S,) (26)

Asumiendo el retardador o buffer como un material isotropico, el valor de b =0 en la curva
de pérdida contra S es usado para el término 2LC/a?f. Luego, si el espécimen es
anisotrépico, el valor respectivo para b para la curva de pérdida contra S corresponderia
para los términos 2lc/a?f y 4lc/a3f. La transmision desde el buffer que es isotrdpico hacia el
espécimen que es anisotropico deberia ser con la misma fase y amplitud en el espécimen
donde se habia desarrollado en el buffer en el momento de la onda de entrada alcanzo esa

interfaz. La distancia S en este punto seria

LC
Se = Senwase = 7 ¢ 27
e Entrada az f ( )
La cual debe regirse por el factor de escala
1
F— 28
1-2b (28)

que indica , por ejemplo, que si b = 0.25, entonces F = 2.0, de modo que el eje de abscisas
en el que para entrar en la curva para b = 0.25 es dos veces mas lejos como la distancia Sh=

LC/a?f para la interfaz del buffer isotropico.

Asi mismo, para el eco B y C reingresan al buffer, los nuevos valores de S deben de ser

ajustados por el factor de escala inverso

1
—=1-2b 29
= (29)

para acomodar el siguiente incremento de ruta LV/a?f en el buffer de regreso al transductor.

Teniendo los niveles de pérdida con respecto a onda plana, se puede reconstituir las
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amplitudes correspondientes a la derivacion de las ecuaciones 34 y 35 Las amplitudes

reconstituidas se denotan por el subindice O (cero) y se encuentran a partir de las

definiciones

dB, = 20log,, % (30)
BO

dB, = 20log,, = (31)
CO

dB. =20log,, < (32)

Los datos Ao, Bo y Co son relativos, entonces es necesario normalizar los valores en A y en

C'y se calculan de la siguiente manera

Al
A=g (39)
c=S (34)

Entonces finalmente para el céalculo del coeficiente de reflexion y el coeficiente de

atenuacion quedaria descrito por las siguientes ecuaciones

(35)

(36)

En el célculo, los signos originales de A, B y C debe ser llevado a traves de los productos y
cocientes. Como se observa en la Tabla 2.1, Ao y Co son siempre de signo contrario, de
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modo que AoCo es siempre negativo, por lo tanto, el argumento dentro de la raiz cuadrada
en la expresion para R es siempre positiva. Similarmente, el signo de R es siempre opuesto
al signo de Co, entonces el argumento del logaritmo en la expresion para a es siempre

positivo[25].

2.5 Termoelectricidad

Es el fendmeno en el cual dos conductores eléctricos de un metal conocido se encuentran
unidos por sus extremos y generan una corriente eléctrica mediante la aplicacion de un
diferencial de temperatura entre sus uniones, como se muestra en la Figura 2.14, lo cual
genera una diferencia de potencial proporcional a la diferencia de temperatura entre la
punta fria y la punta caliente, su funcionamiento se basa en el descubrimiento hecho por
Seebeck T.J. en 1821, quien observd que en un circuito formado por dos conductores
distintos, cuyas uniones soldadas se encuentran en medios con temperaturas distintas,
aparece entre ambos una diferencia de potencial (f.e.m). Posteriormente, se demostré que
esta f.e.m. proviene en realidad de dos efectos diferentes, los cuales fueron relacionados al

efecto Seebeck mediante Thomson (Lord kelvin):

e EFECTO PELTIER: basicamente es el contrario del efecto Seebeck, consiste en
hacer pasar una corriente procedente de una fuente de energia eléctrica continua, a
través de un circuito formado por dos conductores de distinta naturaleza,
obteniéndose que una de sus uniones absorbe calor y la otra lo cede.

[M=T%*S, (37)

Donde 77 es el coeficiente de Peltier, T es la temperatura absoluta y Ss es el

coeficiente Seebeck

e EFECTO THOMPSON: Este consiste en la absorcion o liberacion de calor por
parte de un conductor eléctrico, con un gradiente de temperaturas, por el cual
circula una corriente eléctrica.

AS

T (38)

u=T
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En la mayoria de los casos, la suma de los efectos Peltier y Thompson es aceptable
considerarla como una buena aproximacion del efecto Seebeck[28-30].

Gran parte de las referencias bibliogréficas sobre termopares muestran valores de voltaje en
funcién de la temperatura. Sin embargo, existen tablas que muestran valores del coeficiente
Seebeck en funcion de la temperatura, figura 2.15. Se define al coeficiente Seebeck como el
cociente entre el voltaje generado en el termopar (AV) y la pequenia diferencia de

temperatura (AT) entre sus extremos.

Para cada metal es posible determinar su coeficiente Seebeck absoluto formando una unién
con un metal de referencia. Por convencidn, el signo de dicho coeficiente se dice positivo,

si la corriente inducida fluye hacia el metal de referencia.

Voltimetro

‘3 ¥ \-11‘ T :
L 4 Alambre de Fe 4
«1 3 F

Junta fria Junta caliente

Figura 2. 14 Esquema del efecto Seebeck.
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2.5.1 Difusion de portadores de carga

Los portadores de carga en los materiales (electrones en metales, electrones y huecos en los
semiconductores, iones en los conductores idnicos) se difundiran cuando un extremo de un
conductor estd a una temperatura diferente del otro. Portadores calientes se difundiran
desde el extremo caliente al extremo frio, pues hay menor densidad de portadores calientes
en el extremo frio del conductor. Portadores frios se difundirdn desde el extremo frio al

extremo caliente por la misma razon.

_‘28 L'rl‘.‘]‘HH
R e ++ Cromel (+) L
1T e, I\ Alumel (-)
‘ . .
1. ~d SEm i g l
d | i
; ER Zal
ol A
. ol
A i ; Lt
1 + . . ’
5 % AT N
- ’ . 4
w& T N
Platino (-) .
T . NN BRSNS
TR l gll(l)i-F L
4 . Cobre (- et -
NEENE A fiiat el
,4’ - - it .
y - } :
| ?
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Figura 2. 15 Coeficientes Seebeck absolutos en funcién de la temperatura, para distintos materiales
usados comunmente en la construccion de termopares.

Si el conductor dejara alcanzar el equilibrio termodindmico, este proceso resultaria en la
distribucion uniforme de calor a través del conductor. EI movimiento de calor (en la forma
de portadores cargados) de un extremo al otro se llama corriente de calor. Asi como

portadores de carga moviéndose, es también una corriente eléctrica.
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En un sistema donde ambos extremos se mantienen a diferencia constante de temperatura
(una corriente constante de calor de un extremo a otro), existe una difusion constante de
portadores. Si la razon de difusion de portadores calientes y frios en direcciones opuestas es
igual, alli no seria un cambio neto en la carga. Pero, la difusion de carga se dispersa con
impurezas, imperfecciones, y vibraciones de la red cristalina (fonones). Si la dispersion
depende de la energia, los portadores calientes y frios se difundirdn a razones diferentes.
Esto crea una densidad mayor de portadores a un extremo del material, y la distancia entre
las cargas positivas y negativas produce una diferencia de potencial; un voltaje

electrostatico.

Los electrones de conduccion alrededor de la energia de Fermi tienen una velocidad media
que solo tiene una pequefia dependencia con la temperatura. Este pequefio cambio en la
velocidad media con la temperatura, es importante para entender el efecto termoeléctrico.
Este campo eléctrico, sin embargo, se opone a la dispersion desigual de portadores, y se
alcanza un equilibrio donde el nimero neto de portadores difundidos es cancelado por el
namero neto de portadores moviéndose en direccion opuesta desde el campo electrostatico.
Esto indica que el potencial termoeléctrico de un material depende grandemente de las
impurezas, imperfecciones, y cambios estructurales (el cual frecuentemente varia entre
ellos mismos con la temperatura y el campo eléctrico), y el potencial termoeléctrico de un

material es la coleccion de muchos efectos diferentes[28, 30].

El potencial termoeléctrico generado en el conductor (Ss) depende principalmente de dos
contribuciones la cuales son: el potencial termoeléctrico debido a la difusién de los
electrones en el material (Sq) y el potencial termoeléctrico debido a la interaccion
fonon/electron (Sg) (ecuacion nueva). En el primer caso, el incremento en la corriente
termoeléctrica es debido al flujo de electrones de la punta caliente a la punta fria los cuales
tienen mayor energia térmica que los electrones en la punta fria, el cual presenta un
comportamiento lineal con respecto a la temperatura, mientras que la contribucion al
potencial termoeléctrico debido a las ondas de Debye o fonones, que son causados por la
energia que fluye a través de la red y que se presentan como vibraciones de la red cristalina
interactuando significativamente con los electrones de conduccion mediante colisiones, lo
gue ocasiona una variacion en la resistencia del conductor dependiente de la temperatura,

teniendo asi un efecto conocido como: efecto fonon/electron, donde estas ondas tienden a
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“barrer” los electrones desde la zona caliente hacia la zona fria. El incremento en la
vibracion de la red corresponde a un incremento no lineal para temperaturas bajas el cual es
proporcional al cubo de la temperatura (para 7<<#), hasta que el incremento en la
temperatura aumenta la probabilidad de que una onda generada en la red, choque con otra
onda generada, mas que con un electrén de conduccion, haciendo que estas ondas se anulen
en un movimiento no armonico, este efecto aumenta con la temperatura haciendo que la
colisiones fondn/fondn sean mas frecuentes, disminuyendo la interaccion entre
fondn/electron en 1/T, desapareciendo el efecto fondn/electron a maés altas temperaturas

(para T>6) mostrandose en la figura 2.16[28].

S, (T)=S4(T)+S,(T) (40)

'sdl & lsdlr 'sll‘

/: +

T  ; T

>

Figura 2. 16 Esquema de PTE absoluto, Sd = PTE componente de difusion de electron, Sg= PTE
componente fonon/electrén. ® = temperatura de Debye.

2.5.2 Efecto Seebeck

Para explicar este efecto, considérese una barra de un metal que es calentada por un
extremo y enfriada por el otro como se muestra en la Figura 2.17. Los electrones en la
region caliente tienen mayor energia y, por lo tanto, tienen mayores velocidades que los de
la region fria. Por consiguiente, hay una difusion neta de electrones del extremo caliente
hacia el extremo frio, lo cual deja detras iones metalicos positivos expuestos en la region
caliente y acumulacion de electrones en la region fria. Por consiguiente, se desarrolla un

voltaje entre los extremos caliente y frio, donde el extremo caliente presenta el potencial
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positivo. La diferencia de potencial AV a través de la pieza del metal debida a la diferencia

de temperatura AT es llamada efecto Seebeck.

E E
A
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Figura 2. 17 Efecto Seebeck. Gradiente de temperatura en un conductor.

El efecto volumétrico esta intimamente relacionado con el fendmeno de termoelectricidad
por la cinética de difusion de los electrones a traves del material. Entonces, el coeficiente
del potencial termoeléctrico estd dado por la teoria de Mott-Jones expresado por la
ecuacion siguiente:

T o e 1)

z.
3

Donde e, es la carga en el electron; E es la energia en el electron; Es es la energia de Fermi;

ks es la constante de Boltzmann; T es la temperatura y o(E) es la conductividad eléctrica.
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2.5.3 Técnica de potencial termoeléctrico

Las técnicas termoeléctricas convencionales son Unicamente sensibles a variaciones
intrinsecas del material, pero son basicamente insensibles a efectos geométricos externos
como lo son, la forma, tamafio, y calidad de la superficie del espécimen a ser
inspeccionado, esencialmente todas las técnicas termoeléctricas (ensayos no destructivos)
son basadas en el bien conocido efecto Seebeck que es comunmente usado en termopares
para medir la temperatura en la unién de dos materiales conductores diferentes, idealmente
sin tener en cuenta la diferencia entre las temperaturas de las uniones. Solo los termopares
hechos con materiales de diferentes poderes termoeléctricos generardn una sefial
termoeléctrica, esta caracteristica Unica hace un simple medidor termoeléctrico, uno de los
mas sensibles caracterizadores de materiales usados en la caracterizacién por técnicas no
destructivas. Los efectos microestructurales del material estan relacionados fuertemente por
el fendmeno de la termoelectricidad, por las cinéticas de difusion de electrones a través del
material. El poder termoeléctrico de los metales es sensible a una variedad de propiedades
del material que pueden afectar la medicion. Claramente, la composicion quimica ejerce el
méas fuerte de los efectos en las propiedades termoeléctricas, y en consecuencia, la
aplicacion basica del de caracterizacion de materiales termoeléctricos es la clasificacion
del metal. Sin embargo, es bien conocido que bajo condiciones especiales, los materiales
de idéntica composicion quimica pueden incluso producir un termopar eficiente como
resultado de un tratamiento térmico diferente, procesos de precipitacion, crecimiento de
grano, restauracion, endurecimiento, textura, esfuerzos residuales, fatiga, etc. Los cuales

pueden ser caracterizados mediante evaluaciones no destructivas de materiales [28, 31-33].

Se consideran dos materiales diferentes A y B, observandose en la Figura 2.18, conectados
por los extremos 1y 2, si se mantienen estas dos uniones a temperaturas diferentes T1 y Ta,
circularéd un voltaje termoeléctrico en el circuito, este voltaje es proporcional a la diferencia
de temperatura AT= T1-T entre las dos uniones. El potencial termoeléctrico Sag del metal

A es relativo al metal B.
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Figura 2. 18 Diagrama esquematico de la union doble en la que se muestra el efecto Seebeck.

AV
S - 42
s = AT (42)

Que esigual a:

AS, =S, - S, = lim (AV / AT) (43)

Donde Sa y Sg son potenciales termoeléctricos absolutos del metal A y B respectivamente

Para determinar el potencial termoeléctrico del metal que deseamos caracterizar es
necesario primeramente producir dos uniones con un metal de referencia como el mostrado
en la Figura 2.17, posteriormente se genera un gradiente de temperatura controlado dentro
del especimen AT, y finalmente se mide el voltaje generado AV, donde mediante la
siguiente ecuacion podemos determinar el PTE absoluto del especimen, conociendo el PTE

absoluto del metal de referencia.

AV

v (44)

S, =S,
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Las mediciones deben de ser a una temperatura fija donde el potencial termoeléctrico
absoluto S(T) tenga un comportamiento lineal, que es donde los fonones ( vibraciones en la
red cristalina con influencia en la conductividad térmica) han sobrepasado la temperatura
de Debye y ya no contribuyen a la variacion calor especifico (aproximadamente por

encima de 300K) y Unicamente se tenga un PTE por difusion de los electrones

El método de punta caliente para la determinacion del PTE, es el cual Unicamente se
regula la temperatura de una de las puntas, (punta caliente = 50°C) mientras la otra punta
permanece a temperatura ambiente (punta fria). Figura 2.19

l‘ Punta caliente

Punta fria |
rJ—\ s 77‘
7
Material

AV

Figura 2. 19 Diagrama esquematico ael equipo de punta caliente.

En este método el gradiente térmico es localizado en el &rea de contacto y su tamafio es
determinado por el tamafio de la unidn, (diametro de la punta) el volumen de gradiente
térmico equivale aproximadamente a 6 veces el radio de la punta, esquematizandose en la
Figura 2.20.

Figura 2. 20 Gradiente térmico en equipo de PTE de punta caliente.

46



Una de las ventajas de este método es que las mediciones del PTE son localizadas y éstas
pueden hacerse a elementos en sitio. La principal desventaja es que tiene una menor
sensibilidad que el método de gradiente lateral, esto es debido a que la determinacion
precisa de la temperatura en la unién, por consecuencia del espesor de la punta que puede
desarrollar un amplio gradiente térmico en la unién con el especimen. La incertidumbre de
la temperatura estd fuertemente relacionada con la conductividad térmica del material

estudiado, este error se incrementa con el aumento en la conductividad del material[34].

2.6 Revision del estado del arte.

Lee y colaboradores[5] muestran que con diferentes tratamientos térmicos aplicados a la
aleacion Ti-6Al-4V se pueden obtener tres microestructuras diferentes: Widmanstatten,
equiaxial y bimodal, como se muestra en la Figura 2.21. Al sobre envejecer estas
microestructuras, se obtienen particulas finas de a2 dentro de la fase o, mostrandose en

Figura 2.22. El sobre envejecido se realizé por 200 hr a 545 °C.

Estas microestructuras fueron caracterizadas mediante las técnicas de resistencia a la
fractura, impacto de Charpy y vibracién de flexion para determinar el amortiguamiento. Las
propiedades de resistencia a la fractura y amortiguacion son factores importantes para
implantes de titanio, ya que el hueso presenta diferencias grandes en el mddulo respecto al

del implante.

Los resultados mostraron que en la energia absorbida en la prueba de Charpy y la
resistencia a la fractura aparentemente disminuyd con el sobre envejecido. Por otra parte,
las propiedades de amortiguacién se mejoraron con el sobre envejecido en las
microestructuras laminar y equiaxial, esta ultima incluso mostré un aumento del 42 %
comparada con la microestructura sin envejecer, en cambio se muestra un decremento en la
microestructura bimodal debido al reblandecimiento de la martensita templada y el
decremento en la diferencia eléstica entre la martensita templada y la fase a que contenia

particulas de oz
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Figura 2. 21 Iméagenes de microscopio dptico de las estructuras sin envejecer (a, b, c) y sobre
envejecidas (d, e, f) respectivamente de las microestructuras laminar, equiaxial y bimodal.[5]

Figura 2. 22 Particulas o2 distribuidas en la fase o en las tres microestructuras: (a) laminar, (b)
equiaxial y (c) bimodal[5]

Mutlu et. al.[35] caracterizd la microestructura de acero para herramientas de trabajo en

caliente AISI H13 mediante pruebas no destructivas, realizdndole diferentes tratamientos
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térmicos con el fin de obtener diferentes fases microestructurales en el acero para

herramientas.

Las diferentes microestructuras se muestran en la Tabla 2.2, fueron caracterizadas mediante
ondas longitudinales y transversales usando la técnica de contacto directo de pulso-eco. A
cada muestra se le realizo el mismo tratamiento térmico inicial (austenizacion) para obtener

un tamafio de grano uniforme en cada microestructura.

Tabla 2. 2 Microestructuras y tratamientos térmicos de las muestras[34]

Tratamiento térmico Microestructura Dureza, HV10
Recocido Ferrita (F) 330

Temple Martensita (M) 630

Temple y revenido Martensita templada (TM) 520
Tratamiento isotérmico Bainita (B) 430
Tratamiento isotérmico Perlita-Bainita (P-B) 39

Los resultados de la Figura 2.23 muestran que la velocidad ultrasénica en la martensita es la
mas baja, seguida por la martensita templada y la bainita, por ultimo la perlita-bainita y la
ferrita se encuentran con las mayores velocidades. Teniendo un aumento ligero de la
densidad en el mismo orden. Esto se debe a la relacion inversa entre la velocidad
ultrasonica y la densidad, el aumento de la velocidad debe estar relacionado con el aumento
del modulo de Young en lugar del aumento de la densidad, esto lo presentan en la Figura
2.24.
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Figura 2. 23 Relacion de fases microestructurales con velocidad ultrasénica.[34]
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Figura 2. 24 Relacion de fases microestructurales con el médulo de Young[34]

Asi mismo, en la Figura 2.25 se reporta que la martensita es mas atenuante que la ferrita,
esto se debe a que la martensita presenta una energia de dislocacion alta, lo que provoca
una buena absorcion de energia ultrasonica. En la Figura 2.26 se muestra la variacion en la
velocidad ultrasénica longitudinal y de corte con respecto al tamafio de grano, lo cual se
puede observar que entre mas pequefio sea el grano, la velocidad serd mayor. Esto se debe a
que en los especimenes de grano mas grueso, el grano tiene una orientacion diferente el uno
del otro. En el caso de granos finos la orientacion es aleatoria. Una orientacién preferida

aumenta la anisotropia, mientras que granos equiaxiales la disminuye.
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Figura 2. 26 Variacién de la velocidad ultrasonica con respecto al tamafio de grano[34]

Rosen y Horowitz[36] caracterizaron precipitados 0'y 0" de la aleacion de aluminio 2219
por medio de velocidad ultrasonica, atenuacion y dureza. La aleacion fue envejecida a
temperaturas de 150, 175 y 220 °C con diferentes tiempos de permanencia. Los resultados
obtenidos muestran que el modulo eléstico de la aleacion se incrementa con el tiempo de
envejecido, esto se atribuyd a que la fraccion de volumen de precipitados es mayor en
temperaturas mas altas. Asi mismo, la velocidad ultrasonica, la atenuacion y la dureza

aumentan con respecto del tiempo y la temperatura de envejecimiento.

En cambio, Ruiz et. al.[37] reportan el envejecimiento de un acero inoxidable duplex 2205

a 700 y 900 °C durante diferente tiempo de permanencia. Las mediciones de textura fueron
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realizadas por birrefringencia en una onda de corte como se muestra en el diagrama de la
Figura 2.27. Ellos demuestran que el coeficiente de atenuacion de las ondas longitudinales
disminuye a medida que aumenta el tiempo de envejecimiento que indica la precipitacion
de la fase sigma y el crecimiento de particulas de esta fase, pudiese observar en la Figura
2.28. En la Figura 2.29 corresponde a las muestras envejecidas a 900 °C, el modo rapido de

la velocidad de corte disminuye al hacer el envejecimiento.

OSCILOSCOPIO PULSADCR/
RECEPTOR

l Disparador

Serzal al csalesapia

Direccidn de
" pokanizcicn de banda

py =

I —

Threcadn fe ralada

Dircocion de
of prupageacnde b -
onda S

-

Qo

. 7 A

.

Figura 2. 27 Arreglo de laboratorio para mediciones de textura usando una onda de corte para
birrefringencia.[36]

Para una medida mas precisa, se eligié la medida correspondiente al cruce positivo en cero
en el primer y segundo eco de la pared posterior del espécimen, como se muestra en la
Figura 2.30. La velocidad de las ondas de corte fue medido por la propagacion del modo
rapido en la direccion del espesor (d) con polarizacién en la longitud de direccion (1), la
cual corresponde a la direccién de rolado, y la propagacion del modo lento en la direccion
del espesor (d) con polarizacion en la direccion del anchor (w), el cual corresponde a la
direccion normal del rolado, la velocidad de la onda de corte fue determinada con la

férmula:
C=—o 45
n (45)

La onda de corte es sensible al efecto de recristalizacion y puede ser una herramienta muy

util para la evaluacion no destructiva para la evaluacién cuantitativa del nivel de ferrita en
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un acero inoxidable duplex 2205, que es de principal importancia desde el punto de vista de

la estabilidad termo-mecénica de la fase benéfica del duplex.

Bwse menn) (a)

=sEZERECEXEREEE -

o +
LT

Cosficients de atenuacion {dBimm)
cEREEEESER S -

Coeficiente de atenuwacion {dEimm})

k1 k]

=
L3
= 1
"
]

11 15 b} i kL
Frecuencia (MH=) Frecuencia (MH=)

Figura 2. 28 . Coeficiente de atenuacion como funcion de la frecuencia con diferente tiempo de
permanencia de acero inoxidable diplex 2205, (a) 900 °C, (b) 700 °C.[36]
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Figura 2. 29 Resultados de la velocidad de la onda de corte en funcién al tiempo de envejecido.[36]
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Figura 2. 30 Ejemplificacidn de cruces positivos usando para mediciones de tiempo.[36]
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Asi mismo, Vijayalakshmi et. al. [38] caracterizaron acero inoxidable duplex con técnicas
ultrasonicas de pulso-eco. Al acero le fue realizado un tratamiento térmico a diferentes
temperaturas (1100, 1200, 1300 y 1350 °C) por 30 minutos. Ellos mostraron que la
atenuacion se decide principalmente por el tamafio de grano que generan las diferentes
temperaturas del tratamiento térmico. La atenuacion incrementa marcadamente con el
aumento del grano, como se observa en la Figura 2.31. Sin embargo la velocidad
longitudinal y de corte se ven marcadas por el contenido de fase y el tamafio de grano.
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Figura 2. 31 Variacion del tamafio de grano, asi como la atenuacion ultrasénica que presentan las
diferentes muestras.[37]

Por otro lado, Caballero y colaboradores[31] por medio de potencial termoeléctrico,
caracterizaron la disolucion de carburos M23Ce en un acero X45Cr13. Austenizando a
temperaturas de 1010, 1060, 1106, 1168, 1200, 1232 °C. Los resultados se muestran en la
figura 2.32.

Ellos evaluaron por medio de PTE la influencia de los contenidos de carbono y cromo en
solucion solida en la austenita asi como los limites de grano y la microestructura durante la
disolucién de los carburos M23Ce en un acero inoxidable X45Cr13. Encontraron que las
mediciones de potencial termoeléctrico son inversamente proporcional al porcentaje de

carbén en solucidn sélida.
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Figura 2. 32 a) Variacion del PTE, b) Fraccion de volumen de carburos, c) Didmetro de tamarfio de
grano austenitico, d) Relacidn de volumen de austenita retenida y durezas para las diferentes
temperaturas de austenizacion[30].
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3. Desarrollo experimental

3.1 Diagrama de actividades

Aleacion Ti-64

\ 4
Probetas 12.6x150x50
mm

v

Tratamiento térmico: Microestructuras:

1.- Bimodal (950°C- 2.- Equiaxial
1 hora)
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Envejecido a 575°C

0.5 hrs, 2 hrs, 16 hrs,
100 hrs y 576 hrs

e y

Caracterizacién microestructural:
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Velocidad
Atenuacion
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Para este tema de investigacion se trabajo con una aleacion de titanio Ti-6Al-4V con la
composicion que se muestra en la Tabla 3.1, de una placa se seccionaron probetas con
dimensiones de 12.6x150x50 mm, para realizar tratamiento térmico de envejecimiento. Se
realizd un tratamiento de solubilizado a una temperatura de 950 °C, posteriormente se
templ0 en agua obteniendo asi una microestructura bimodal. Se trabajo con dos
microestructuras mas, una equiaxial y otra laminar, tratadas térmicamente como se muestra

en las Figuras 3.1 y 3.2, donde fueron obtenidas en trabajos de investigaciones previos.

Tabla 3. 1 Composicion en porcentaje de la aleacion Ti-6Al-4V

6.14 3.85 0.17 0.16 0.12 0.006 0.003 89.55

La subilizacion de la microestructura bimodal se muestra en la Figura 3.3,
subsiguientemente se envejecido a temperatura de 575 °C con diferentes tiempos de
permanencia 0.5 hrs, 2 hrs, 16 hrs, 100 hrs y 576 hrs o 24 dias. En todos los casos las
probetas fueron templadas en agua. Se usdé microscopia Optica y de barrido con el fin
confirmar y cuantificar la presencia de precipitados ap, para los diferentes tiempos de

permanencia.

Se realizaron mediciones de velocidad ultrasénica en cada probeta tratada térmicamente por
medio de la técnica de contacto (inspeccion pulso-eco) utilizando un transductor
longitudinal: V116 20/.125 613907, con el proposito de observar el comportamiento que
tiene la onda ultrasénica con respecto a la microestructuras obtenidas durante el

envejecimiento.

En el caso de la atenuacion ultrasonica, se utilizé un transductor longitudinal de frecuencia

central de 15 Mhz con buffer integrado tal y como se muestra en la Figura 3.4.

La medicién del PTE, se utilizé el método de la punta caliente, el equipo utilizado para
realizar las mediciones fue un ThermoSorter Walker Scientific, Inc., este consta de dos
puntas metalicas de diferente material, contando con una punta a temperatura ambiente

(punta fria, aproximadamente 25°C) y la otra punta con una temperatura superior (punta
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caliente aproximadamente50°C), teniendo asi un diferencial de temperatura entre ambas de
~25°C.

Posteriormente se realizaron ensayos de dureza a cada una de las probetas, utilizando un
equipo Mitutoyoserie HM-200, graficando los resultados obtenidos a diferentes
temperaturas y tiempos de envejecimiento de las tres microestructuras, se caracterizaron las
probetas para determinar los parametros microestructurales antes y después del tratamiento
del envejecimiento por medio de microscopia Optica para determinar el tamafio de colonia,
espesor de frontera de grano, fracciones volumétricas de las fases a y B, y fraccion
precipitada, con el fin de determinar la influencia de la fraccion precipitada a2 en los
ensayos no destructivos y la dureza desarrollada, donde posteriormente se analizaron los

resultados para asi determinar una relacion entre dureza, el PTE, velocidad ultrasonica y

atenuacion.
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Figura 3. 1 Tratamiento térmico para la obtencion de la estructura laminar.
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Figura 3. 2 Tratamiento térmico para la obtencion de la estructura equiaxial.
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Figura 3. 3 Tratamiento térmico para la obtencion de la estructura bimodal.

3.2 Equipos e instrumentos

Equipo de ultrasonido para la técnica de contacto

Se utilizd un equipo de la marca: Le Croy wave Surfer 432, 350 MHz- Ocscilloscope
2Gs/s con un pulsador /receptor modelo: 5072PR, asi como un Transductor longitudinal:
V116 20/.125 613907 y un transductor transversal: V222-BB 20/.25" 349046

Oscilosco
o A A Di
Sefial de Disparo
~ .. Pulsador/receptor
Sefial emitida :
Acoplant I--l/Transductor

_ “— Buffer
Espécimem—

Figura 3. 4a. Arreglo de transductor con buffer integrado
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Equipo de ultrasonido para la técnica de inmersion

Para el caso del equipo por inmersion, se utilizé el mismo equipo de la marca: Le Croy
wave Surfer 432, 350 MHz- Ocscilloscope 2Gs/s, con un Pulsador /Receptor modelo:
5072PR y un Transductor: V309 5/.5" 576643

Osciloscopio

A .
Sefal de RF ADlsparo

Pulsador/receptor

Sefial emitida

U% Transductor

—> | ]

Espécimen

Figura 3. 5b. Arreglo para mediciones ultrasonicas por medio de inmersion.
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4. Andlisis y discusion de resultados

4.1 Microscopia optica

En la caracterizacion microestructural de inicio, se puede observar que en la
microestructura laminar obtenida se tiene una estructura martensitica o’ dentro de granos 3
primaria, asi como la presencia de un porcentaje de a+f acicular como se observa en la

Figura 4.1a.

En el caso de la micorestructura equiaxial, se tienen granos a primaria y la fase B en los

bordes de grano como se puede apreciar en la Figura 4.1b

Figura 4. 1 Micrografias de la micoestructura obtenida del tratamiento térmico para a) estructura
laminar a 100x, b) estructura equiaxial a 500x.

Para el caso de la microestructura bimodal, se observaron granos o equiaxiados con
presencia de martensita templada como se aprecia en la Figura 4.2. Se suele decir que esta

estructura es una mezcla de las dos estructuras anteriormente descritas.
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Figura 4. 3 Evolucion de microestructura acicular a 575°C a 200x, a) 2 hrs, b) 16 hrs c) 576 hrs.
Escala 50 um
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La evolucién de la microestructura se puede observar en la Figura 4.3, donde se muestran
las micrografias correspondientes al tratamiento térmico de envejecido de a) 2 hrs, b) 16 hrs
¢) 576 hrs de la microestructura laminar a 575°C. Podemos apreciar un cambio notorio en
la microestructura, ya que se observa un engrosamiento de las plaquetas laminares o, asi
como la desaparicion de los limites de grano debido al aglutinamiento de los granos 3
mediante la unién de subcolonias, observandose también la desorientacion de las plaquetas

laminares o dentro de las colonias de granos.

En la Figura 4.4 se muestra la microestructura equiaxial obtenida, donde se puede apreciar
gue en caso contrario a la microestructura laminar, esta no presenta cambios importantes o
representativos, ya que los granos o (granos claros) y B (granos 0scuros) conservan las

mismas dimensiones y morfologia.

Figura 4. 4 . Evolucién de microestructura equiaxial a 575°C a 200x, a) 2 hrs, b) 16 hrs c) 576 hrs.
Escala 50 pm.
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En la Figura 4.5 tenemos la microestructura bimodal teniendo un notorio cambio en las
micrografias correspondientes a a) 2 hrs, b) 100 hrs ¢) 576 hrs a 575°C. Se observa que
para dos horas la estructura presenta dos fases visibles, siendo la més clara la fase o y la
oscura laminar corresponde a la fase o/B. Se aprecia que para la evolucion respecto al
tiempo de esta microestructura la fase o/f es la que cambia notoriamente, teniendo una
dispersion de esta fase y asi mismo la desaparicion de las fronteras de grano. En tanto a la

fase a se mantiene constante en todos los tiempos de envejecido.

Figura 4. 5 Evolucion de microestructura bimodal a 575°C a 1000x, a) 2 hrs, b) 100 hrs c) 576 hrs.
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4.2 Microscopia electrénica de barrido.

En la Figura 4.6 tenemos la micrografia correspondiente a la microestructura laminar, en la

cual la zona clara corresponde a la fase B y la fase a corresponde a la zona oscura.

La Figura 4.7 corresponde a las microestructuras laminares a diferentes tiempos de
envejecido a 575°C, podemos observar que la densidad de precipitados o> dentro de la

matriz o vVa aumentando conforme al tiempo de envejecimiento.

En la Figura 4.7 b) corresponde a la cantidad de precipitados a2 a un tiempo de 2hrs de
envejecido, viéndose muy claro que la porcion de a2 es poco notoria. En la Figura d) y f) se
observa el incremento de esta fase secundaria, observandose que para las 576 horas de
envejecido la cantidad y el tamafio de precipitados son mucho mayor.

S4800CENIM 15.0kV 14.4mm x35.0k SE(M

Figura 4. 6 Microestructura laminar, zona o+.
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Se ha optado escoger la temperatura de 575 °C, ya que se encontrd que es la més estable en
cuanto a microestructura, cantidad de fase a2 precipitada y resultados ultrasonicos, los datos
de las temperaturas de 515° C y 545° C también son reportados pero no analizados con

profundidad.

En el caso de la microestructura equiaxial, la Figura 4.8 muestra la micrografia
correspondiente a esta microestructura, donde se puede apreciar los granos equiaxiados oy

la porcion de la fase B, de igual manera la zona clara pertenece a la fase o y la zona oscura a

la B.

La Figura 4.9 corresponde a las micrografias, que de igual manera corresponden a la
temperatura de 575°C. En la imagen se puede apreciar que en la micrografia
correspondiente a 2 horas de envejecido, los precipitados son mas pequefios que en la
correspondiente a 576 horas. Se ha observado que en las primeras horas de envejecido, los
precipitados o2 se presentan en menor porcentaje y con una morfologia mas esférica, con
forme va pasando el tiempo, estos precipitados se van alargando y agrupandose en forma de
panal, finalmente a tiempos muy prolongados, el tamafio de estos va aumentando y
regresando a su forma esférica [39]. En la Figura 4.10 se muestran las graficas obtenidas
por Santovefia[39], donde calcula el tamafio de particula a2 para ambas microestructuras a
una temperatura de 575 °C. Se observa que para una microestructura laminar el tamafio de
particula va variando conforme el tiempo de envejecido aumenta hasta llegar a las 576
horas. En la microestructura equiaxial, se puede apreciar que el tamafio es mas uniforme a
lo largo de la linea de tendencia, pero de igual manera al llegar a 576 horas el tamafio de

particula aumenta en comparacion al resto.
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V 15.0mm x30.0k SE(M)

S4800CENIM 15.0kV 14.9mm

Figura 4. 7 Microestructuras laminares a) 2 hrs, ¢) 16 hrs, e) 576 hrs a 10,000X y b) 2 hrs, d) 16 hrs
y f) a 576 hrs a 30,000X.
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Figura 4. 9 Microestructuras equiaxiales a) 2 hrs, b) 16 hrs, ¢) 576 hrs a 30,000X
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Tamaiio de particula a2 vs Tiempo de envejecimiento Tamagio de particula ¢2 vs Tiempo de envejecimiento
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Figura 4. 10 Tamafo de particula 02 contra el tiempo de envejecido a 575°C a) estructura laminar,
b) estructura equiaxial.[38]

En la Figura 4.11 se aprecia que la cantidad de precipitados va aumentando con respecto al
tiempo de envejecido, en las imagenes a) y b) corresponden a un tiempo de envejecido de

0.5 hrs, en el cual se observd la presencia de precipitados oz en los limites de grano de a/p.

A las 100 hrs de envejecido los precipitados se puede ver mas homogénea dentro del grano
a teniendo también una preferencia de precipitacion en las fronteras de grano. El tamafio y
morfologia de los precipitados intermetalicos oo Se mantienen constantes. Para el tiempo de
envejecido de 576 hrs, los precipitados oo se encuentran en un mayor nimero, situandose
principalmente en grupos numerosos dentro de la matriz a, se observa que la fase o/p se
encuentra en menor cantidad con respecto a las micrografias con poco tiempo de

envejecido

69



N\
7 ‘(‘,“\» Y
RS P
T

Figura 4. 11 Microestructuras bimodales a) 0.5 hrs, ¢) 100 hrs, €) 576 hrs a 5,000X y b) 2 0.5, d)
100 hrs 'y f) a 576 hrs a 10,000X
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4.3 Técnicas de ultrasonido

4.3.1 Velocidad longitudinal

Los resultados obtenidos de la velocidad longitudinal para las tres microestructuras a 575°C
se muestran en la Figura 4.12. Los valores resultantes obtenidos demuestran que las ondas
ultrasonicas son susceptibles al cambio microestructural, en este caso a la presencia de
precipitados ap, donde pudimos observar el incremento del tamafio de particula, esto
teniendo como consecuencia que la onda ultrasénica tardard méas en recorrer la estructura.
En el caso de la microestructura equiaxial, se puede apreciar que el aumento de velocidad
va de acuerdo al aumento de tiempo de permanencia en el envejecido, y en este caso, al
crecimiento de tamafo de grano. Para el caso de la microestructura laminar no se aprecia
una tendencia clara, ya que la microestructura juega un gran papel en los resultados
obtenidos y no asi la presencia de los precipitados, aun con esto, diriamos que los valores
de velocidad longitudinal para un tiempo de 576 horas se ve influenciado por el tamafio de

particula de los precipitados a2 dentro de la matriz a, como se observo en la Figura 4.10.

Para la microestructura bimodal, la velocidad longitudinal se midi6 mediante la técnica de
inmersion. Esta técnica resulta ser mas precisa que la de contacto, ya que se tiene un mayor
control de las variables que afectan cada medicion, como por el ejemplo la presion que se le
ejerce al transductor cuando se estd haciendo la medicién. En la Figura 4.12, la grafica
correspondiente a la microestructura bimodal, se observa una disminucién en la velocidad
ultrasonica con respecto al tiempo de permanencia del envejecido, como observamos en las
micrografias de la microestructura bimodal, con forme va trascurriendo el tiempo de
envejecido, la cantidad de precipitados va aumentando, sin embargo, la fase o/f se va
degradando. Se observa que para un tiempo de 576 hrs los precipitados oz se encuentran
distribuidos homogéneamente dentro de la fase o, mientras la fase o/f se encuentra en
menor grado. En la Figura 4.13 se observa la variacion del porcentaje de la fase o dentro de
la microestructura, esto se calculd mediante el programa de procesamiento de imagenes
ImageJ 1.48v, donde a 576 hrs la cantidad de fase a es mayor que con respecto del material
base, donde se tiene una relacion con la velocidad ultrasonica, a mayores tiempos de
tratamiento térmico, menor es la velocidad ultrasonica longitudinal, esto tomando en cuenta

la cantidad de precipitado y la disminucion de la fase o/f dentro de la microestructura.
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Figura 4. 12 Velocidades ultrasonicas longitudinales para las microestructuras laminar, equiaxial y
bimodal a temperatura de envejecimiento de 575°C.
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Figura 4. 13 Porcentaje de la fase o en la microestructura bimodal.

4.3.2 Atenuacion ultrasonica.

Los resultados que se obtuvieron con las mediciones de atenuacion se presentan en la

Figura 4.14. Las figuras correspondientes a la microestructura laminares y el tiempo de

72



envejecido son a) 575°C, c) 545°C, e) 515°C, donde se observd que para las tres
temperaturas, la atenuacion con respecto a la frecuencia sigue un mismo patron, se aprecia
que los tiempos de envejecido que presenta mayor atenuacion son los de 24 dias, para las
tres temperaturas de envejecido. Estos resultados pueden estar ligados al tipo de
microestructura que se obtuvo después de los tratamientos térmicos de envejecido, ya que
se observo que al ir aumentando el tiempo de envejecido, las plaquetas laminares o van
haciéndose mas gruesas y la direccion de estas mismas se van desorientando en
comparacion con las microestructuras obtenidas por tiempos cortos de envejecido. También
podemos asumir que la atenuacion en estd microestructura no esta tan influenciada por la
cantidad y tamafo de los precipitados oz, ya que es posible que la microestructura burda
pueda estar enmascarando la influencia de los precipitados con los resultados obtenidos en

estas mediciones.

En el caso de la microestructura equiaxial de la Figura 4.14, las diferentes temperaturas de
envejecido que corresponden a b) 575°C, d) 545°C, f) 515°C. En esta microestructura se
observd, en comparacion con la laminar, tiene una tendencia més clara, sin embargo, se
aprecia que las microestructuras que presentaron mayor atenuacion fueron las de 2 hry 16
hrs respectivamente, teniendo como 24 dias la microestructura menos atenuante. Al
observar la evolucion de la microestructura equiaxial, podemos notar que no existe mayor
cambio en cuanto el tamafio de grano y las fases a y B presentes, lo que lleva a asumir que
los resultados de atenuacién para esta microestructura estan mas ligados a la presencia de

los precipitados ao existentes dentro de la matriz a.
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a) Altenuacion vs frecuencia, Laminar a 575°C b) Atenuacion vs frecuencia, Equiaxial a 575°C
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Figura 4. 14 Gréficas de atenuacion contra frecuencia de las microestructuras laminares envejecidas
a) 575°C, ¢) 545°C, e) 515°C, y equiaxiales envejecidas b) 575°C, d) 545°C, f) 515°C.

Como se menciono, la atenuacion se ve influenciada por la microestructura del material. La

atenuacion de la onda ultrasonica al pasar por la microestructura del material esta

compuesta por la pérdida por absorcion y la pérdida por dispersion. La medicion del
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coeficiente de atenuacion (a) es la suma del coeficiente de absorcion oa y el coeficiente de

dispersion as Yy se puede escribir como se habia visto en la Ecuacién 2.10.

El proceso de absorcion es atribuido a la transformacion de la energia acustica en energia
térmica, donde incluye mecanismos de interaccion como la friccion interna causadas por las
dislocaciones y la termoelasticidad. Por otro lado, la pérdida por dispersion esta
particularmente influenciada por los limites de fase, el tamafio de grano, inclusiones o
poros, que esto causa un salto en la impedancia acuUstica. Cuando el tamafio promedio de
grano, d, es menor a la longitud de onda ultrasonica, A, la dispersion esta en la region

Rayleigh y puede ser evaluada por la expresion:
a, =S.d°f* (45)

Donde S es una constante, que puede ser determinada por la diferencia de la impedancia
acustica en los limites de fase o por la anisotropia de estos granos. Cuando el tamafio
promedio de grano es mas grande que la longitud de onda ultrasénica, la dispersion esta en

la region estocéstica y puede determinarse con la siguiente formula:
as = de 2 (46)

Donde X es una constante, que esta determinada por la diferencia de la impedancia acustica
en los limites de grano o de fase. De acuerdo a esta analogia, podemos reescribir la

ecuacion X, de la siguiente manera
a=Cf+> df?+5d°f*=C,f+C,f2+C,f" (47)

Donde C1, C2 y Csson constantes del material. De acuerdo a la Ecuacion 47 y con la misma
frecuencia, los valores C1, C2 y Carepresentan la magnitud de la pérdida por absorcion, por
la dispersion en la zona Rayleigh y la dispersion en la zona estocastica[40]. Estas
constantes se calcularon por medio de método de minimos cuadrados y se muestran en la
Tabla 4.1.

Podemos observar que en este caso, la pérdida por dispersion corresponden a las constantes

C2 y Cs, y en el caso de la microestructura equiaxial, para la region estocastica, que esta
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denotada por la constante Co, esta va disminuyendo conforme va transcurriendo el tiempo
de envejecido, esto se le puede atribuir a la presencia de la fase a2 precipitada dentro de la
fase a. Sin embargo, esta misma constante para la microestructura laminar, tiene un
comportamiento inverso, lo que se le atribuye en gran medida a la morfologia de los granos

laminares a.

En las Figuras 4.15 y 4.16 se muestran los valores obtenidos de las pérdidas por absorcion
y dispersion para las microestructuras laminares y equiaxiales respectivamente. En la
Figura 4.15 corresponden a los resultados de las microestructuras laminares, en donde
podemos observar que la pérdida por dispersion es mayor en las microestructuras con
mayor tiempo de envejecido, donde nuevamente se puede decir que es causado
mayormente por la microestructura. Caso contrario, observamos en la Figura 4.16 y que
para los valores de la microestructura equiaxial, nos muestra que tiene mayor grado de
pérdida por dispersion las microestructuras con menor tiempo de envejecido, siendo esto

por la presencia de precipitados y la homogeneidad de la microestructura.

Tabla 4. 1 Constantes C1, C2 y C3 en microestructuras equiaxial y laminar.

Equiaxial 515 Laminar 515
C C Cs C C Cs
2 hrs -0.0648 7.43E-03 | -1.93E-05 | 2 hrs -0.0328 3.23E-03 | -6.94E-06
16 hrs -0.0507 5.67E-03 | -1.50E-05 | 16 hrs -0.0435 4.60E-03 | -1.15E-05
24 dias -0.0483 5.28E-03 | -1.37E-05 | 24 dias -0.0514 5.43E-03 | -1.36E-05
Equiaxial 545 Laminar 545
C Cy Cs Cy Cy Cs
2 hrs -0.0670 7.25E-03 | -1.78E-05 | 2 hrs -0.0411 4.29E-03 | -1.08E-035
16 hrs -0.0578 6.33E-03 | -1.65E-05 | 16 hrs -0.0537 5.67E-03 | -1.39E-05
24 dias -0.0531 5.90E-03 | -1.53E-05 | 24 dias -0.0610 6.51E-03 | -1.60E-05
Equiaxial 575 Laminar 575
C Cy Cs C C Cs
2hrs -0.0752 8.66E-03 -2.:5@(030' 2 hrs -0.0504 5.35E-03 | -1.30E-05
16 hrs -0.0659 7.51E-03 | -1.90E-05 | 16 hrs -0.0535 5.80E-03 | -1.46E-05
24 dias -0.0485 5.63E-03 | -1.49E-05 | 24 dias | -0.0588 | 6.51E-03 | -1.64E-05
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Dispersion vy absorcion, laminar a 575°C
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Figura 4. 15 Pérdida por dispersion (S) y absorcién (A) con respecto a la frecuencia para una
microestructura laminar.
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4.4 Mediciones de potencial termoeléctrico. (PTE)

4.4.1 Método de punta caliente

Se realizaron mediciones de potencial termoeléctrico mediante el método de punta caliente.

Estas mediciones fueron hechas con un termopar de punta de cobre.

4.4.2 Procedimiento de calibracion para las mediciones realizadas con la punta de
cobre (Cu).

Se procedio a realizar la calibracion del equipo de PTE de punta caliente para convertir los

valores de PTE relativo a valores de PTE absoluto.

Inicialmente se tomaron lecturas de los valores del coeficiente Seebeck absoluto para los
diferentes materiales tales como: aluminio, cobre, alumel, chromel, Ti-6Al-4V y otras
aleaciones como se muestran en la Tabla 4.2. Estos son valores tomados de referencias

bibliogréaficas que representan valores conocidos para estos materiales.

Tabla 4. 2 Potencial termoeléctrico absoluto.

MATERIAL POTENCIAL
TERMOELECTRICO ABSOLUTO
Aluminio -0.485
Cobre 1.94
Ti-6Al-4V -5.1
Acero inoxidable 304L | -1.3351
Alumen -18.2
Chromel 21.7

Posteriormente se realizaron varias mediciones de las probetas de los materiales antes
mencionados, con la punta de cobre (Cu), en la modalidad de alta sensibilidad y se calculd
la media aritmética de cada conjunto de mediciones a los distintos materiales, cuyos valores

numéricos se muestra en la Tabla 4.3.
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Tabla 4. 3 Mediciones de PTE para calibracién de equipo.

MATERIAL POTENCIAL MEDICIONES
TERMOELECTRICO | PARA PUNTA
ABSOLUTO (uV/°C) | DE COBRE
(LV)

Aluminio -0.485 46.9

Cobre 1.94 18.8

Ti-6Al-4V -5.1 121.3

Acero inoxidable 304L -1.3351 60.4

Alumen -18.2 318.8

Chromel 21.7 -313.3

Con los valores mostrados en la tabla anterior, se grafica el Potencial Termoeléctrico
absoluto contra las lecturas relativas para cada punta diferente, correspondiente a las

ordenadas y abscisas, respectivamente.

Una vez que los valores son graficados se calcula la ecuacion de regresion lineal mediante
un programa de tratamiento de datos, en este caso se utiliz una hoja de calculo de Excel, la
cual muestra la ecuacion que se ajusta a una linea recta de acuerdo a los valores

introducidos asi como el coeficiente de correlacién, como se muestra en la Figura 4.17
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Calibracidén para punta de cobre
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Figura 4. 17 Gréfico de calibracion de Ti-6Al-4V con punta de cobre.

La ecuacidn de la recta que describe con mayor precision la distribucion de los puntos esta

escrita como sigue, ademas que presenta un buen factor de correlacion de 0.9988.
y =-0.063x + 2.407 47)

El calculo del PTE absoluto mediante la aplicacion de la calibracion del equipo por la
ecuacion de regresion de una recta, elimina el error de la medicion del diferencial de
temperatura A7 en las uniones de la probeta con el material de referencia, ya que no es
necesaria la aplicacion de las ecuaciones del PTE que involucran el A7, Unicamente se
toman en cuenta los valores de voltaje producido por la diferencial de temperatura AV y

mediante la ecuacion de regresion lineal obtenemos el PTE absoluto (uV/°C).

4.4.3 Método de punta caliente (punta de cobre).

Mediante la Ecuacién 47 de regresion lineal, correspondiente a la punta de cobre, se
sustituyeron los valores obtenidos en las mediciones para asi convertirlos en valores
absolutos, Las mediciones del potencial termoeléctrico se muestran en la Figura 4.18,
donde podemos apreciar que para los valores de las microestructuras iniciales son muy

parecidas entre si para las microestructuras laminar, equiaxial y bimodal, con forme va
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pasando el tiempo de envejecido estas empiezan a disminuir su valor. Para el caso de la
microestructura laminar, presenta valores méas negativos, esto posiblemente por la
morfologia de sus fases presentes y el tamafio de grano, lo que lleva a que la difusion de
electrones sea mas rapido que en la equiaxial, interactuando en menor medida con la fase

precipitada.

Para el caso de la microestructura bimodal, que se muestra en la Figura 4.18, los valores
obtenidos tienen una tendencia a disminuir desde el material base hasta las 16 hrs de
envejecido, después de ese tiempo aumenta su valor nuevamente. Se puede decir que los
valores obtenidos para esta microestructura son mas negativos que las otras dos, al ser
hacerse méas negativas, esto nos lleva a pensar que la difusion de electrones es mucho mas
lenta, esto tiene que ver con el tamafio de grano y la cantidad de granos existentes teniendo

mayor densidad de fronteras de granos o y o/p, mismas que reducen la difusion eléctrica.

Para todos los casos, se muestra una tendencia, la cual, va disminuyendo a partir del
material base hasta un tiempo de 16 hrs, después de ese tiempo las mediciones se empiezan
a estabilizar en el caso de la microestructura laminar y equiaxial, y a incrementar para el

caso de la bimodal.
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Figura 4. 18 PTE con método de punta caliente (punta de cobre) de microestructura laminar,
equiaxial y bimodal.
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4.5 Microdureza Vickers.

Los resultados de microdureza Vickers para las tres microestructuras se muestran en la
Figura 4.19.
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Figura 4. 19 Microdureza Vickers

En la microestructura laminar, se presenta un valor méas elevado de dureza, esto tiene
relacion a la morfologia de la microestructura. La dureza presenta una variacion a las 16
hrs, esto se puede atribuir a la morfologia de las laminas o con respecto a la fase B, la
dureza mayor es alcanzada a las 576 hrs, lo cual nos dice que la cantidad de precipitados y

la morfologia de la microestructura aumentan los valores de dureza en el material.

Para el caso de la microestructura equiaxial, presenta valores mas homogéneos, ya que la
microestructura, como ya se hablo, tiene una morfologia similar en todos los tiempos de
envejecido, sin variacion notable entre la cantidad de fase o y B. Se puede apreciar que para
un tiempo de 576 hrs, la dureza aumenta, esto se le atribuye a los precipitados a dentro de

la matriz a.

En los resultados de la microestructura bimodal, tenemos un aumento en los primeros 30

minutos, después de ese tiempo de envejecido, dureza se mantiene constante hasta las 576
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hrs que presenta una disminucion. Esto puede atribuirse a la morfologia de la fase o/f y la
cantidad de precipitados, ya que como se observé en las micrografias, el aumento de los

precipitados es proporcional a la disminucion de esta fase.

4.6 Velocidad transversal o de corte.

Para el caso de la velocidad de corte se tiene una tendencia similar a la velocidad
longitudinal. En la Figura 4.23 se muestra la velocidad en posicién de 0° y 90°, que
corresponden a la velocidad répida y lenta respectivamente. No se tiene un cambio
significativo en estos dos modos, ya que esta medicion es sensible a la direccion de
laminacion del material. Esta textura del material se disminuyé mediante el tratamiento de

solubilizado.
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Figura 4. 20 Velocidad transversal de microestructura bimodal.
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El factor de anisotropia de la microestructura bimodal se calcul6 con la siguiente formula

C.—C
=( sf SS)X]_
C

prom

FA 00 (48)
Donde cst es la velocidad de corte en su modo rapido y css corresponde a la velocidad de
corte en su modo lento y por ultimo cprom €S el promedio de la velocidad de corte en sus dos
modos, rapido y lento. La figura 4.21 muestra el factor de anisotropia de la microestructura
bimodal en los diferentes tiempos de envejecido.
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Figura 4. 21 Factor de anisotropia en funcion del tiempo de envejecido.

Se puede observar que a las 2 hrs de envejecido el factor de anisotropia decae, mientras que
para los tiempos siguientes, este factor aumenta de tal forma que para el tiempo de 576 hrs
tenemos un maximo valor de anisotropia. Cabe sefialar que tiene un valor de 0.41 para el
material base y un valor de 0.49 para el maximo tiempo de envejecido, siendo una
diferencia del 0.08 %. En este caso, el material venia laminado por el proceso de
fabricacion, al hacerle un tratamiento de solubilizado a 950 °C, la textura del material

cambid de tener granos alargados, a temer granos equiaxiados en fracciones de a y o/f.
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4.7 Trabajo futuro

e Realizar mediciones de velocidad ultrasénica por inmersion en las microestructuras
laminar y equiaxial.

e Mediciones de atenuacion ultrasonica en la microestructura bimodal.

e Ampliar el rango de temperaturas de envejecimiento

e Realizar pruebas destructivas como tension e impacto como método comparativo

con los ensayos no destructivos.
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5. Conclusiones.

Se mostro que la técnica de ultrasonido es sensible a los cambios que presenta la aleacion
Ti-6Al-4V, en sus tres variantes microestructurales: laminar, equiaxial y bimodal,
envejecida a una temperatura de 575°C, que entra en el rango de precipitacion de las

nanoparticulas intermetélicas o2 dentro de la matriz a.

La velocidad longitudinal fue sensible a los cambios microestructurales, sin embargo, los
cambios en la velocidad longitudinal para las microestructuras equiaxial y bimodal se le
atribuyen a la presencia y tamafio de los precipitados a> dentro de la matiz a, por otro lado
en la microestructura laminar, los cambios tienen mas influencia por la morfologia del

material.

El cambio de atenuacion ultrasonica fue sensible a los cambios microestructurales. En el
caso de la microestructura equiaxial, la presencia y tamafio de precipitados o, dentro de la
matriz o estan ligados al aumento de atenuacion ultrasénica, asi como a los cambios en la
dispersion. Para la microestructura laminar, se mostré que estos cambios estan
influenciados por el cambio microestructural entre las fases a y  a lo largo del tiempo de

envejecimiento y no asi por la cantidad de precipitados a2 dentro de la matriz a.

La técnica de potencial termoeléctrico resulté ser sensible a la evolucion de los

precipitados, mostrando una tendencia similar en las tres microestructuras.

En los resultados de la microdureza Vickers se observo que es sensible a los cambios
microestructurales asi como la presencia de precipitados. Se muestra un aumento para las
microestructuras laminar y equiaxial, teniendo su maximo valor a las 576 hrs de tratamiento
de envejecido. Para la microestructura bimodal la tendencia a disminuir, esto se le atribuyo

al aumento de la fase precipitada o dentro de la matriz o.

La velocidad ultrasénica transversal fue sensible a los cambios microestructurales en la
microestructura bimodal, teniendo un comportamiento similar que la dureza y la velocidad

longitudinal.
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